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PCT 



NOTIFICATION OF ELECTION 

(PCT Rule 61 .2) 



Date of mailing (day/month/year) 

14 August 2000 (14.08.00) 



International application No. 
PCT/DE99/04029 



To: 



Assistant Commissioner for Patents 
United States Patent and Trademark 
Office 
Box PCT 

Washington, D.C.20231 
ETATS-UNIS D'AMERIQUE 

in its capacity as elected Office 



International filing date (d a y/nno nth/year) 

17 December 1999 (17.12.99) 



Applicant's or agent's file reference 



Priority date (day/month/year) 

22 December 1998 (22.12.98) 



Applicant 



FISCHER, Klaus eta! 



1. The designated Office is hereby notified of its election made: 

I ^1 in the demand filed with the International Preliminary Examining Authority on: 

14 July 2000 (14.07.00) 



I I in a notice effecting later election filed with the International Bureau on: 



2. The election | X| was 

□ 



was not 



made before the expiration of 1 9 months from the priority date or, where Rule 32 applies, within the time limit under 
Rule 32.2(b). 



The International Bureau of WlPO 
34, chemin des Colombettes 
1211 Geneva 20, Switzerland 



Facsimile No.: (41-22) 740.14.35 



Authorized officer 



Kiwa Mpay 



Telephone No.: (41-22) 338.83.38 



Form PCT/IB/331 (July 1992) 



DE9904029 



VERTRAG USER DIE INTERNATIONALE ZUSA 

DEM GEBIET DES PATENTW 



l^p/ll 



ENARBEIT 

S 



PCT 



INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 

(Aitkel 18 sowie Regain 43 und 44 PCT) 



Aktenzektien dee AnmetderB Oder Anwatts 


WEfTERES slehe Mlttellung Qber die Obermfttlung des bntematlonalen 

Recherchenberlchts (Formbtatt PCT/ISA/220) aowie, sowelt 
VORGEHEN zutreffend, nachstehender Punkt 5 


Internationales Akienzelchen 

PCT/DE 99/04029 


Internationales AnmekJedatum 

17/12/1999 


(FrOheotss) PrforiUtsdatum (Tag/Monat/Jahi) 

22/12/1998 


AnmeMer 

TECHNISCHE UNIVERSITAT DRESDEN et a1. 



DIeser Internationale Recherchenberlcht wurde von der Intematlonalen Recherchenbeh6rde eretelR und wtid dem Anmelder gemftB 
Artlkel 18 QbenmHtelL EIne Kople wird dem Intematlonalen BQro tibenmtttelL 

DIeser Internationale Recherchenberlcht umfaBt tnsgesamt 3" " • Blotter. 

|X| DarOber hlnaus Oegt Ihm Jewefls eine Kople d3r tn dieeem Bertcht genannten Unteriagen zum Stand der Technik t)eL 



Qrundlsge des Berichts 

a. HInslchtllch der Spniche Ist die tntematlonale Recherche auf der Gnindlage der Intematlonalen Anmeldung In der Sprache 
durchgefOhrt worden. In der sle etngerelcht wurde, aofem unter diesem Punkt nichts anderes angegel>en Ist 

I I Die bntamalionale Recherche Ist auf der Qaindlage einer te\ der BehOrde eingerelchten Obersetzung der Intematlonalen 
AnmeMung (Regel 23.1 b)) durchgefOhrt worden. 

bi HlnskshtSch der In der Intematlonalen AnmekJung offenbaitan NucleoCid- uiKVoder Amtnosfturesequanz Ist die bnlemalk>naie 
Recherche auf der Grundlage dee SequenTprotokoils durchgefCUirt worden, daa 

In der Intemationalen Anmeldung In Schrtf Dcher Fomi enttiaften IsL 

zusammen mft der Intematlonalen Anmeldung In oomputeiiesbarer Fomn eingereteht worden Ist 
bel der Behdrde nachtrftgflch In schrtftllcher Form ebigereteht worden Ist 
tseX der Beh6rde nachtragflch In oomputeriest>arer Form eingereicht worden ist 

Die Erid&rung, da6 das nachtrflgDch eingeretehte schriflllche Sequenzprotokolt nteht Qber den Offenbaningsgehalt der 
bitemationalen Anmeklung Im AnmekJezeHpunkt hlnausgeht wurde vorgelegt 

Die ErldArung, daB die In oomputeiiesbarer Fonn erfaBten tnformatlonen dem schiffttlchen Sequenzprotokoll entsprechen, 
wurde vorgelegt 



a 



□ 

□ 
□ 



Bastnnmto AnsprOche haben sich als nicht rocherchierbar 
Mangeinde EinhetttiehioBit dar Erfindung (slehe Feld II). 



(slehe Fekl I). 



4. HInstehtllch der Boeaichnung der Erfindung 

wtrd der vom Anmekier eingeretehte WoiHaut genehmlgt 
wurde der Wortlaut von der Behdrde wie fblgt festgesetzt 



5. HlnstefitOch der Zuaammenfassung 

ryl wtrd der vom Anmekier eingeretehte Wortlaut genehmlgt 

~: wurde der Wortlaut nach Regel 38^) In der In FeM III angegebenen Fassung von der Beh6rde festgesetzt Der 
I I Anmekier kann der Behdrde Innertiat) einee Monats nach dem Datum der Absendung dieses lrttematk>nalen 
Recherchenbeilchts eine Steflungnahme vorlegea 

6l Folgende AtMdung der Zsichntingan Ist mit der Zuaammenfassung zu verdfTentflctien: Abb. Nr. 



I I wie vom Anmelder voigeschlagen [T] kelnederAbb. 

I I well der AnmekJer set>st kelne Abt)lk1ung vorgeschlagen hat 
rn diese AtsbOdung die Eiflndung besser kennzetehnet 



Fonnblat] PCT/ISA/210 (Blatt 1) (Juli 1998) 



INTERNAT10NALER RECHERCHENBERICHT 



# 



IntemationalM Aktenxcjchcn 

IDE 99/04029 



IPK 7 C05F11702 C05G3/00 



Nach der IntemaUonalcn PatentMaesMlcallon (IPK) Oder nach der natfonden lOassfflkatlon und der IPK 




a RECHERCHIEmrEQEBIETE 



RecherchJerter fJndestprtlfstofl (Klassfflkattonssystem und Klasstflkatkinssymbole ) 

IPK 7 C05F C05G 



Recheniilerte aber nkht zun MndeelpitU^^ gehdrende VeriyfferidlchmQen, sow^ QeUeCefalen 



W^rend der InCematlonalen Recherche koneiMerte elektrontoche E>atenbenk (Name der Datenbank und evtl. veiwendete Suchbegitffe) 



a AtS WESENTUCH ANQE8EHENE UNTTERLAQEN 



Kategorte* 



Bezekshnung der VeraffenHchung, sowfett eiforderifch uiter Angabe der bi DefracW kommenden Tele 



Belr. Anepiuch Nr. 



A 
X 



EP 0 282 250 A (AMERICAN COLLOID CO) 
14. September 1988 (1988-09-14) 
Anspruche 

Selte 3, Zelle 4 -Selte 11, Zelle 14 

DATABASE UP I 

Section Ch, Week 199338 

Derwent Publications Ltd., London, 6B; 

Class C04, AN 1993-301457 

XP002134110 

& SU 1 763 437 A (UKR COAL ENRICHMENT 
BRIQUETTIN6 INST), 
23. September 1992 (1992-09-23) 
Zu sanmenf as s ung 



8-10 
1-7 

1,4,6-10 



-/■ 



13 



Wettere Veraffenttchungen dnd der Forteetacmg von FekJCzu 
entnetinen 



Slehe Anhang Patentfamle 



Beeondere Kategorien von angegebenen VerfiffenllchiJigen 

"A" Verartendk^ade den allgemelnen Stand der Tedv* defMert 
abernkdit ale beeondere bedeutsam anzusehen let 

"E" Stteree Dokttnent das Jedoch erst am Oder nach dem IntemaOonalen 
AnmeldedatUTi verttffentMcht worden let 

I." Ve i «fen! » ching, de geelgiet 1st einen Priorttatsanspiijch zweffelian er- 
echehien zu lassea oderdurch de das VerfiffenllfchLiigedatum ekier 
anderen Im Recheichenberfcht genanriten Ver&ffenlllcnuig belegt werden 
eol Oder die aue einem anderen beeonderen Qiund angegeben let (wie 
auegefOhrt) 

Xy Verfiffentichung, die sk^h auT eine mUndlche Offenbaivng, 

dne Benutong, eIne AuBstefkng oder andere MaBnahmen bezleht 

°P" VerSflent l toh u ig, de vor dgn kHeinaBorwIen AnmeldedatLtn, aber nach 
dem bectnspiuchten Priorttfltedatum verbflentfcht worden 1st 



T* Spfltere Ver&fferrtlchtng, de nach dem bitemaUonaJen AnmeldedatLnt 
Oder dem Prtorttfttsdatiim verfiffentlcht worden 1st ind mit der 
Anmekknig rikiit kolklert sondem nur ZLon Verst&idrils des der 
Erihridmg zugiuidellegenden Prtndpe oder der Ihr zugnuidellegenden 
Theorie angegeben Isf 

"X" Ver&ffen M chwg von besonderer Bedeutmg; de beenspnichte Erflnduig 
kann allein aufgiurvi deser Verfiffendlchurig r^cht als neu oder auf 
erIMetlscher TSU^ett beniiend betrachtet werden 

T* Ver&ffentllchLng von besonderer Bedeulung; de beanspruchte ErflrKlirig 
kann nteht als auf eiftiderlscherTMltdcelt benJiend betrachtet 
werden, wenn de VerOffentlchung rrlt einer oder mehreren anderen 
Verdffentlchingen deser Kategone In Veit>Ming gebracht wird und 
deee Verblndijng fCkr ekien Famnann nahelegend Ist 

Veidflenllkshuig, de Mt^led dersefcen Patentfamlle Ist 



DatLvn dee AtMcNussee der kitemadonalen Recheiche 



27. Marz 2000 



Abeertdedatun des Intematfcsnalen Recherchenbertetrts 



06/04/2000 



Name md Postanechrtfl der IntemaHonalen Recherchenbehdrde 

EuropSlachee Patentamt P.Bl 5818 Patentlaan 2 

NL-2280HVRIJswfIk 

Tel. (431-70) 340-204a Tx. 31 651 epo nl. 

Fax: (431-70) 340-3016 



Bevolkndchllgter Bedensteter 



RODRIGUEZ FONTAO, N 



Fonnblatt PCT/ISA^O (Blatt2) (MM 1M2) 



Selte 1 von 2 



INTERNAT10NALER RECHERCHENBERICHT 



CL(FortMtaiiiA ALJ8 WESENTUCH ANUBRHfcNE UNTERLAQEN 



h ittni i iliu M i— AMw tt tieheti 

[DE 99/04029 




Kateoode" Bezelchnino der VertBertlchuna, eowetteilbrde^ In BetmchtkommendenTele 1 Belr. Anepruch Nr. 



A 
A 



US 5 302 524 A (VAN DE VENTER HENDRIK A 
ET AL) 12. April 1994 (1994-04-12) 
Spalte 1, Zeile 19 -Spalte 4, Zeile 60; 
Anspruche 

DE 22 47 938 A (KALK CHEMISCHE FABRIK 
GMBH) 11. April 1974 (1974-04-11) 
in der Anmeldung erwahnt 
das ganze Dokument 

US 5 720 792 A (FISCHER KLAUS ET AL) 
24. Februar 1998 (1998-02-24) 
Anspruche 1-8 

Spalte 1, Zeile 43 -Spalte 4, Zeile 3 



8-10 



8-10 

1-7 
1-10 



PonnblaU PCT/I8M210 (Rvtsetuig wn Blott 2) {JiH1992) 



Selte 2 von 2 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 

liifiiii— ill! on patent family membcf 



Patent document 
cfted In search report 

EP 0282250 



PiMcatkm 
date 

14-09^1988 



Inttmalianai AppficaHan No 

IDE 99/04029 




Patent family 
membeits) 

us" 5026416 A 

AT 64586 T 

GR 3002169 T 

IN 173088 A 

JP 63301804 A 

KR 9610587 B 

US 5034045 A 



US 5720792 



24-02-1998 



DE 4308951 A 

AT 156793 T 

CA 2157275 A 

WO 9421576 A 

DE 59403735 D 

EP 0689526 A 

ES 2111296 T 



PiMcaUan 
date 



25-06- 
15-07- 
30-12- 

05- 02- 
08-12- 

06- 08- 
23-07- 



-1991 
■1991 
1992 
1994 
1988 
1996 
1991 



SU 1763437 


A 


23-09- 


-1992 


NONE 






US 5302524 


A 


12-04- 


-1994 


AU 


624506 B 


11-06-1992 










AU 


5496990 A 


15-11-1990 










DE 


4015277 A 


22-11-1990 










FR 


2646754 A 


16-11-1990 










GB 


2231564 A,B 


21-11-1990 










IT 


1241137 B 


29-12-1993 










JP 


3008788 A 


16-01-1991 










ZA 


9003524 A 


27-02-1991 


DE 2247938 


A 


11-04- 


1974 


NONE 







22-09-1994 
15-08-1997 
29-09-1994 
29-09-1994 
18-09-1997 
03-01-1996 
01-03-1998 



Forni PCT/ISAOIO (patmnt femly annex) (JUy 1 902) 
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PATENT COOPERATION TREATY 

PCT 

INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 

(PCT Article 36 and Rule 70) 



Applicant's or agent's file reference 


r^-ko iTTTDT^urn Ai^'Ttrxn.T SeeNotificationofTransmittaloflntemational Preliminary 
FOR hURTHER ACTION t- • r» /t- t^^t-ztt^t- * i 

Examination Report (Form PCT/IPEA/416) 


International application No. 

PCT/DE99/04029 


International filing date {day/month/year) 

17 December 1999 (17.12.99) 


Priority date {day/month/year) 

22 December 1998 (22.12.98) 


International Patent Classification (IPC) or national classification and IPC 
C05F 11/02 


Applicant 

TECHNISCHE UNIVERSITAT DRESDEN 



1. This international preliminary examination report has been prepared by this International Preliminary Examining Authority 
and is transmitted to the applicant according to Article 36, 



This REPORT consists of a total of 

□ 



sheets, including this cover sheet. 



This report is also accompanied by ANNEXES, i.e., sheets of the description, claims and/or drawings which have been 
amended and are the basis for this report and/or sheets containing rectifications made before this Authority (see Rule 
70.16 and Section 607 of the Administrative Instructions under the PCT). 



These annexes consist of a total of 



sheets. 



3. This report contains indications relating to the following items: 

Basis of the report 
Priority 

Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 
Lack of unity of invention 

Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability- 
citations and explanations supporting such statement 

Certain documents cited 

Certain defects in the international application 

Certain observations on the international application 



1 


12SJ 


II 




III 


□ 


IV 


□ 


V 




VI 




VII 


□ 


VIII 


1^ 



Date of submission of the demand 

14 July 2000(14.07.00) 


Date of completion of this report 

22 February 2001 (22.02.2001) 


Name and mailing address of the IPEA/EP 
Facsimile No. 


Authorized officer 
Telephone No. 



Form PCT/IPEA/409 (cover sheet) (July 1998) 



\ 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



International application No. 

PCT/DE99/04029 



I. Basis of the report 



1. With regard to the elements of the international application:* 
I [ the international application as originally filed 

l/K] the description: 

pages ^ 1-10 

pages 
pages 



, as originally filed 

, filed with the demand 



filed with the letter of 



X the claims; 
pages 
pages 
pages 
pages 



I-IO 



, as originally filed 

as amended (together with any statement under Article 19 
, filed with the demand 



filed with the letter of 



I I the drawings: 
pages 
pages 
pages 



, as originally filed 
filed with the demand 



, filed with the letter of 



I I the sequence listing part of the description: 
pages 
pages 
pages 



, as originally filed 

, filed with the demand 



filed with the letter of 



2. With regard to the language, all the elements marked above were available or ftimished to this Authority in the laneuaee in which 
tne mtemational application was filed, unless otherwise indicated under this item. 

These elements were available or furnished to this Authority in the following language which is- 

the language of a translation furnished for the purposes of international search (under Rule 23.1(b)). 
the language of publication of the international application (under Rule 48.3(b)). 

the language of the translation flimished for the purposes of international preliminary examination (under Rule 55 2 and/ 
or 55.3). 

With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the international application, the international 
prelimmary exammation was earned out on the basis of the sequence listing: uucmdiionai 

contained in the international application in written form, 
filed together with the international application in computer readable form, 
furnished subsequently to this Authority in written form, 
furnished subsequently to this Authority in computer readable form. 

The statement that the subsequently furnished written sequence listing does not go beyond the disclosure in the 
international application as filed has been furnished. 

The statement that the information recorded in computer readable form is identical to the written sequence listing has 



□ 



4. 



been furnished. 

The amendments have resulted in the cancellation of: 

the description, pages 

the claims, Nos. 



the drawings, sheets/fig 



5. □ K^*' established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered to go 

beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)).** 

* f^^^i'^rrr.' f ^^^^^^'^.^ have been furnished to the receiving Office in response to an invitation under Article 14 are referred to 
and 70 17) """-'SinaUy fded and are not annexed to this report since they do not contain amendments (Rule 70.16 

* * Any replacement sheet containing such amendments must be referred to under item 1 and annexed to this report. 



Form PCT/IPE A/409 (Box I) (July 1998) 



1. 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



[ntemational application No. 
PCT/DE 99/04029 



Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 

Statement 

Novelty (N) 



Inventive step (IS) 



Industrial applicability (lA) 



Claims 
Claims 

Claims 
Claims 

Claims 
Claims 



1 


- 10 


YES 


NO 


2 


- 10 


YES 




1 


NO 


1 


- 10 


YES 



Citations and explanations 

Reference is made to the following documents: 



NO 



D2 : 



Dl: DE-A-22 47 938 (KALK CHEMISCHE FABRIK GMBH) 
11 April 1974 (1974-04-11), cited in the 
application 

DATABASE WPI Section Ch, Week 199338 Derwent 
Publications Ltd., London, GB; Class C04, 
AN 1993-301457 XP002134110 & SU 1 763 437 A (UKR 
COAL ENRICHMENT BRIQUETTING INST), 23 September 
1992 (1992-09-23) 



Dl and D2 describe very similar brown coal treatment 
processes which produce organic fertilizers which, in 
terms of the method insofar as the subject matter of Claim 
1 is concerned, do not appear to be associated with any 
advantages; the essential inventive measures appear to be 
formulated first in dependent Claim 2. 



Form PCT/IPEA/409 (Box V) (January 1 994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



emationai application No. 
PCT/DE 99/04029 



VIII. Certain observations on the international application 



In Claim 10 the back-reference to Claims 1 to 9 is 
incorrect (8 to 9 is correct). In the last line of Claim 8 
the meaning of "solid organically" is unclear. 



VERTRAG UBER As INTERNATIONALE ZUSAlj^N 

^GEBIET DES PATENTWESeRs 



PCT 



REC'D 2 6 FEB 2001 



— i'iWi 



WlPO 



PCT 



INTERNATIONALER VORLAUFIGER PRUFUNGSBERICHT 

(Artikel 36 und Regel 70 PCT) 



Aktenzeichen des Anmelders Oder Anwalts 
DE 99 04029 


lAf iri-rcDce \tr\r>r^ siehe MIttellung uber die Obersendung des intemationalen 
WEITERES VORGEHEN vorlaufigen Prufungsberichts (Fonnblatt PCT/IPEA/416) 


Internationales Aktenzeichen 
PCT/DE99/04029 


Internationales Anmeldedatum (Tag/Monat/Jahr) 
17/12/1999 


P rioritatsdatunn (Tag/Monat/T ag) 
22/12/1998 



Internationale Patentklasslflkation (IPK) oder nationale Klassifikation und IPK 
C05F11/02 



Anmelder 

TECHNISCHE UNIVERSITAT DRESDEN et al. 



1 . DIeser internationale vorlaufige Prufungsbericht wurde von der mit der intemationalen vorlaufigen Prufung beauftragten 
Behorde erstellt und wird dem Anmelder gemaB Artikel 36 ubermittelt. 

2. Dieser BERICHT umfaRt insgesamt 4 Blatter einschlieBlich dieses Deckblatts. 



□ AuBerdem liegen dem Bericht ANLAGEN bei; dabei handelt es sich um Blatter mit Beschreibungen, Anspruchen 
und/oder Zeiclinungen, die geandert wurden und diesem Bericht zugrunde liegen, und/oder Blatter mit vor dieser 
Behorde vorgenommenen Berichtigungen (siehe Regel 70.16 und Abschnitt 607 der Venwaltungsrichtlinien zum PCT). 

Diese Aniagen umfassen insgesamt Blatter. 



3. Dieser Bericht enthalt Angaben zu folgenden Punkten: 

Grundlage des Berichts 
Prioritat 

Keine Erstellung eines Gutachtens uber Neuheit, erfinderische Tatigkeit und gewerbliche Anwendbarkeit 
Mangelnde Einheitlichkeit der Erfindung 

Begrundete Feststellung nach Artikel 35(2) hinsichtlich der Neuheit, der erfinderischen Tatigkeit und der 
gewerblichen Anwendbarkeit; Unterlagen und Erklarungen zur Stutzung dieser Feststellung 

Bestimmte angefuhrte Unterlagen 

Bestimmte Mangel der intemationalen Anmeldung 

Bestimmte Bemerkungen zur intemationalen Anmeldung 



1 




11 


□ 


III 


□ 


IV 


□ 


V 




VI 


□ 


VII 


□ 


VIII 





Datum der Elnreichung des Antrags 
1 4/07/2000 


Datum der Fertigstellung dieses Berichts 
22.02.2001 


Name und Postanschrift der mit der intemationalen vorlaufigen 
Prufung beauftragten Behorde: 

^ Europaisches Patentamt 
D-80298 Munchen 

Tel. +49 89 2399 - 0 Tx: 523656 epmu d 
Fax: +49 89 2399 - 4465 


Bevollmachtigter Bediensteter ^--jssii^^^N. 
Grundke, H y (f ^ )) 

Tel. Nr. +49 89 2399 8564 Xii$wo;*^/ 



Formbiatt PCT/IPEA/409 (Deckblatt) (Januar 1994) 



1 



• 




INTERNATIONALER VORLAUFIGER 
PRUFUNGSBERICHT 



Internationales Aktenzeichen PCT/DE99/04029 



i. Grundlage des Berichts 

1 . Dieser Bericht wurde erstellt auf der Grundlage {Ersatzblatter, die dem Anmeldeamt auf eine Aufforderung nach 
Artikel 14 hin vorgelegt warden, gelten im Rahmen dieses Berichts ais "ursprungiich eingereicfit" und sind ihm 
nicht beigefugt, weil sie l<eine Anderungen enthalten.): 
Beschreibung, Seiten: 

1-10 ursprungliche Fassung 

Patentanspruche, Nr.: 

1-10 ursprungliche Fassung 



2. Hinsichtlich der Sprache: Alle vorstehend genannten Bestandteile standen der Behorde in der Sprache, in der 
die Internationale Anmeldung eingereicht worden ist, zur Verfugung oder wurden in dieser eingereicht, sofern 
unter diesenn Punkt nichts anderes angegeben ist. 

Die Bestandteile standen der Behorde in der Sprache: zur Verfugung bzw. wurden in dieser Sprache 
eingereicht; dabei handelt es sich um 

□ die Sprache der Ubersetzung, die fur die Zwecke der internationalen Recherche eingereicht worden ist (nach 
Regei 23.1(b)). 

□ die Veroffentlichungssprache der internationalen Anmeldung (nach Regel 48.3(b)). 

□ die Sprache der Ubersetzung, die fur die Zwecke der internationalen vorlaufigen Prufung eingereicht worden 
ist (nach Regel 55.2 und/oder 55.3). 

3. Hinsichtlich der in der internationalen Anmeldung offenbarten Nucleotid- und/oder Aminosauresequenz ist die 
internationale vorlaufige Prufung auf der Grundlage des Sequenzprotokolls durchgefuhrt worden, das: 

□ in der internationalen Anmeldung in schriftlicher Form enthalten ist. 

□ zusammen mit der internationalen Anmeldung in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

□ bei der Behorde nachtraglich in schriftlicher Form eingereicht worden ist. 

□ bei der Behorde nachtraglich in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

□ Die Erklarung, daB das nachtraglich eingereichte schriftliche Sequenzprotokoll nicht uber den 
Offenbarungsgehalt der internationalen Anmeldung im Anmeldezeitpunkt hinausgeht, wurde vorgelegt. 

□ Die Erklarung, daB die in computerlesbarer Form erfassten Informationen dem schriftlichen 
Sequenzprotokoll entsprechen, wurde vorgelegt. 

4. Aufgrund der Anderungen sind folgende Unterlagen fortgefallen: 

□ Beschreibung, Seiten: 

□ Anspruche, Nr.: 

□ Zeichnungen, Blatt: 



Formblatt PCT/IPEA/409 {Felder l-VIII, Blatt 1) (Jul! 1998) 



INTERNATIONALER VORLAUFIGER 
PRUFUNGSBERICHT 



Internationales Aktenzeichen PCT/DE99/04029 



5. □ Dieser Berlcht ist ohne Berucksichtigung (von einigen) der Anderungen erstellt worden, da diese aus den 
angegebenen Grunden nach Auffassung der Behorde uber den Offenbarungsgehalt in der ursprunglich 
eingereichten Fassung hinausgehen (Regel 70.2(c)). 

(Auf Ersatzblatten die solche Anderungen enthalten, ist unter Punkt 1 hinzuweisen;sie sind diesem Berictit 
beizufugen). 



6. Etwaige zusatzliche Bemerkungen: 



V. Begriindete Feststellung nach Artikel 35(2) hinsichtlich der Neuheit, der erfinderischen Tatigkeit und der 
gewerbltchen Anwendbarkeit; Unterlagen und Erkiarungen zur Stutzung dieser Feststellung 

1. Feststellung 

Neuheit (N) Ja: Anspruche 1-10 

Nein: Anspruche 

Erfinderische Tatigkeit (ET) Ja: Anspruche 2-10 

Nein: Anspruche 1 

Gewerbliche Anwendbarkeit (GA) Ja: Anspruche 1-10 

Nein: Anspruche 



2. Unterlagen und Erkiarungen 
siehe Belblatt 



VIII. Bestimmte Bemerkungen zur internationalen Anmeldung 

Zur Klarheit der Patentanspruche, der Beschreibung und der Zelchnungen Oder zu der Frage, ob die Anspruche 
in vollem Umfang durch die Beschreibung gestutzt werden, Ist folgendes zu bemerken: 
siehe Beiblatt 
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Punkt V: 

Es wird auf die folgenden Dokumente verwiesen: 

D1 : DE 22 47 938 A (KALK CHEMISCHE FABRIK GMBH) 1 1 . April 1 974 (1 974- 

04-1 1) in der Annneldung erwahnt 
D2: DATABASE WPI Section Ch, Week 199338 DenA/ent Publications Ltd., 

London, GB; Class C04, AN 1993-301457 XP0021341 10 & SU 1 763 437 A 

(UKR COAL ENRICHMENT BRIQUETTING INST), 23. September 1992 

(1992-09-23) 

Die Dokumente D1 und D2 beschreiben sehrahnliche 

Braunkohlebehandlungsprozesse unter Erhalt von organischen Dungemittein, die 
verfahrensmaBig, soweit der Gegenstand des Anspruchs 1 betroffen ist, nicht mit 
irgendwelchen Vorziigen verbunden zu sein scheinen; die wesentlichen erfinderischen 
MaBnahmen scheinen erst im abhangigen Anspruch 2 formuliert zu sein. 

Punkt VIII: 

In Anspruch 10 ist der Ruckbezug auf Anspruche 1 bis 9 nicht korrekt (korrekt 8 bis 9). 
In Anspruch 8 ist in der letzten Zeile die Bedeutung von "fester oprganisch " unklar. 
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(57) Abstract 

The invenrion relates to a method for producing an organic fertilizer having humic properties by oxidation and ammonification of 
lignite The method is characterized in that die lignite is suspended in an aqueous-^moniacal medium with a pH of more than 9 to 12. 
partially dissolved in ti» process and oxidized at a temperature of between 20 and 100 *C at normal pressure. TTie orgamc fertilizer is 
obtained as dispersion in the aqueous medium, by thickening or by drying, so that a C/N ratio of between 9 and 15 is achieved. The 
invention also relates to an organic fcrtflizer and its use. Hie above method makes it possible to produce an organic fertilizer having a 
humus^like structure and long-term fertilizing action frcmi lignite and to use same as such a fertilizer or as additive in substrates improving 
crop yield and soil quality. 

(57) Zusammai£assui% 

Die Erfindung betrifft ein Vcrfahren zur Herstellung eines organischen DQngemittels mit Huminstoffcharakter, durch oxydierende 
und ammonisiercnde Behandlung von Braunkohle. dadurch gekennzeichnet, daB die Braunkohlc in eincm waBrig-ammoniakalischen Milieu 
mit einem pl^Wert gr5Bcr 9 bis 12 suspendiert und dabei teilweise gel6st und bei einer Temperamr von 20 bis 100 *C bei Noimaldrack 
oxydiert wird, und das organische Dungcmittel als Dispeisi<Hi im waBrigen Milieu, durch Eindicken oder TYocknen gcwonnen wird. wobei 
ein C/N-Verhaimis von 9 bis 15 erhalten wird. Ein organisches Dtingemittel sowie seine Verwendung ist beschrieben. Mit dem Verfahrcn 
laBt sich ein organisches DQngemittel aus Braunkohle mit humusahnlicher Stmktur und Langzeitdiingewirkung herstellen und als solches 
Oder als Zusatz zu ertrags- und bodenverbessemden Substraten venvenden. 
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Organisches Diingemittel mit HuminstofTcharakter sowie Verfahren zu seiner Herstellung 
und Verwendung 

Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines organischen Dungemittels mit 
HuminstofFcharakter nach dem OberbegriflF des Anspruchs 1. Die Erfindung betriffl weiterhin ein 
nach dem Verfahren hergestelltes Diingemittel mit einer besonderen stof&ichen Zusanmiensetzung 
sowie dessen Verwendung, Das Dungemittel laBt sich als natumahes Mttel zur nachhaltigen 
Pflanzenemahrung und zur Bodenverbesserung anwenden. 

Auf Grund ihrer chemischen Eigenschaften und ihrer Verfugbarkeit hat Braunkohle schon seit 
langerer Zeit Interesse als Ausgangsmaterial fiir die Herstellung von StofiFen bzw. StoflFgemischen 
mit Diingewirkung gefiinden. 

So ist aus der DE 22 47 938 A ein Verfahren nach dem OberbegrifF des Anspruchs 1 bekannt. 
Rohbraunkohle wu-d in walJriger Suspension bei erhohter Temperatur (80** bis 200°C) und 
erhohtem Druck (bis 50 atii) oxidierend und ammonisierend behandelt. Die Suspension enthalt 95 
bis 70 Gewichtsprozent Wasser, wird mit Ammoniak versetzt, in einem DruckgefaB auf 
Umsetzungstemperatur erhitzt und daim durch Einpressen von reinem SauerstoflF auf 
Umsetzungsdruck gebracht. Eine bestimmte Art und Weise der Einstellung eines bestimmten pH- 
Wertes ist nicht beschreiben, 

Aus der EP 0 298 710 ist ein Verfahren bekannt, bei dem Kohle mit einem waBrigen Medium zu 
einer Aufschlammung mit einem pH-Wert im Bereich von 4 bis 9 verarbeitet wird. Die 
Aufschlammung wird mit einem gasfbrmigen Oxydationsmitttel, wie Sauerstoff, Luft und 
Mischungen davon, oxydiert. Die Oxydation erfolgt bei Temperaturen von 100 bis 300 °Q bei 
einem Druck von 0,1 bis 10 MPa und einer Reaktionszeit von 5 bis 600 Minuten. Das so 
oxydierte Produkt weiCt nur einen Stickstofianteil von unter 2 % auf Es ergibt sich ein 
ungunstiges C/N-Verhaltnis von ca. 35 bis 40. 

Aus der DE 40 15 277 Al ist ein Verfahren zur Wachstumsstimulation von Samlingen bekannt, 
welches darin besteht, daB ein Kohleoxydationsprodukt dem Medium, m dem der Sanding 
wachst, zugefuhrt wird. Als Kohleoxydationsprodukt wird ein Produkt vorgeschlagen, welches 
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durch trockene Oxydation der Kohle mit SauerstoflF, insbesondere Luft, bei einer Temperatur 
zwischen 120 und 350 °C und einem Partialdruck des Sauerstoffs zwischen 0,01 und 1 MPa, 
vorzugsweise zwischen 0,01 und 0,5 MPa, wahrend einer Kontaktzeit zwischen 15 und 600 
Minuten hergestelh wird. Als ein weiteres Kohleoxydationsprodukt wird ein Produkt 
vorgeschlagen, das gemaB der EP 0 298 710 hergestellt wird. Das durch trockene Oxydation 
hergestellte Kohleoxydationsprodukt weist typischerweise einen StickstofTanteil von unter 2 % 
und ein C/N-Verhaltnis von ca. 35 au£ 

GemaB der US 3 607 212 wird Braunkohle mit anorganischem Material und/oder organischen 
MassenabfiUen gemischt. Diese Gemische werden gegebenenfalls vorher einer mechanischen 
Bearbeitung und/oder Hydrolyseprozessen unterworfen. 

Weiter bekannte Arbeiten beziehen sich auch auf den hohen Gehalt der Braunkohle an 
Kohlehuminsauren und die Moglichkeiten, diese Huminsauren zu gewinnen. Die 
Kohlehuminsauren sind beispielswdse gemaB der US 3 770 411 mit waBrigem Ammoniak 
extrahiert und die Extrakte mit Phosphorsaure umgesetzt worden. 

Aus der US 4 013 440 ist ein Verfahren bekannt, bei dem Kohle direkt mit Hamstoflf bzw. 
HamstoSIosungen behandelt und diese Produkte nachfolgend mit HNO3 bzw. H2O2 oxydiert 
werden. 

In Mukherjee, P. N. u. a.: Proc. Nat Acad. Sci. India, vol. A 38, 1961, No. 1, S. 124 - 126 war 
das Ziel verfolgt worden, aus Kohle organomineralische Dungemittel mit hohem Stickstofl^ehalt 
(10.. .20 %) auf direktem Wege herzustellen. Bei dem beschriebenen Verfahren handelt es sich um 
die Umsetzung von Kohle mit Anunoniak/Lufl/SauerstoflF-Gemischen jedoch in FlieBbettverfahren 
bei hohen Temperaturen im Bereich von 250 bis 325 °C nach dem Prinzip der Amoxydation. 
AuBerdem sind aus der Druckschrift Giiriiz; Kemal: Oxy-ammoniation of Elbistan lignite to 
produce a nitrogenous fertilizer. Fuel, 1980, Vol. 59, S. 772 - 776 Untersuchungen bekaimt 
geworden, bei denen eine bestimmte Braunkohle mit waBrigem Ammoniak und SauerstoflF bei 
Uberdruck in einem Autoklaven bei erhohten Temperaturen umgesetzt wurde. Der 
SauerstoflFdruck gemessen bei 25 °C lag in GroBenordnungen von 0,1 bis 2,3 MPa. Um einen 
hohen N-Gehalt zu erreichen, wurde die Braunkohle mit Mineralsauren vorbehandelt. Das so 
hergestellte Produkt weist einen Gehalt von 8.8 bis 18 % GesamtstickstoflF au^ wobei bis zu 64 % 
als wasserlosliche Anteile in der Ammonium-Form vorliegen. Dieser Dixnger kann als reiner 
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Stickstoflfdunger mit hohem Ammonium-Anteil bewertet werden. 

Aus der EP 0 689 526 Bl ist noch ein Verfahren zxir Herstellung eines organischen Dungemittels 
durch oxydative Ammonolyse von technischen Lignin bekannt, wobei das Lignin durch Ausfallen 
aus Ablaugen von alkalischen ZellstoffaufschluBverfahren bzw. aus alkalischen Ligninextrakten 
gewonnen wird. Die Besonderheit des Verfahren besteht darin, dafi das Ausfallen des Lignins im 
alkalischen Bereich beendet wird. Das organische Dungemittel zeichnet sich durch einen 
besonders hohen Anteil an fester organisch gebundenen StickstofF (55 % bis 85 %, gemessen am 
Gesamtstickstoffgehalt des Dungemittels) aus. 

Zur Durchfiihrung des Verfahrens v^rd frei verfiigbares technisches Lignin benotigt. 

Aufgabe der Erfindung ist es, einen in der Natur in groBen Mengen verfugbaren organischen 
RohstofF durch ein Verfahren in ein organisches Dungemittel mit ausgepragtem 
Huminstoffcharakter, mit erhohtem Stickstoffgehalt bei gunstigem C/N-Verhaltnis und 
Langzeitdungewirkung umzusetzen. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch gelost, daB die Braunkohle in einem waBrig- 
ammoniakalischen Milieu mit einem pH-Wert groBer 9 bis 12 suspendiert und dabei teilweise 
gelost und bei einer Temperatur von 20 bis 100°C bei Normaldruck oxydiert wird, und das 
organische Dungemittel als Dispersion im waBrigen Miheu, durch Eindicken oder Trocknen 
gewonnen wird, wobei ein C/N-Verhaltnis von 9 bis 15 erhalten wird. 

Die Besonderheit des Verfahrens besteht dabei darin, daB die Braunkohle in einem Gemisch einer 
waBrigen Suspension und Losung unter alkalischen Bedingungen in Gegenwart ernes N-basischen 
Reaktanten, vwe im besondo-en Ammoniak, schonend oxydiert wird. 

Bei einer vorteilhaften Variante des Verfahrens wird Braunkohle zunachst in ein waBrig- 
ammoniakalisches Gemisch von Suspension und Losung uberfilhrt und nun im Reaktor, der nach 
dem Injektorprinzip aufgebaut ist, zunachst ohne Zufiihr von SauerstofiW^uft alkalisch aktiviert 
und dabei uber eine regelbare Zeit bis zu 0,5 h auf die Oxydationstemperatur gebracht. 
Um eine schonende, aber effektive Oxydation schon bei relativ niedriger Reaktionstemperatur 
weit unter 100°C zu erreichen, wird jetzt das Oxydationsgas uber den Injektor in das 
Reaktionsgemisch eingespeist. Nach dieser Verfahrensweise entsteht ein System aus Flussigkeit 
und feinblasigem Schaum mit einer groBen Austauschflache zwischen dem organischen Material 
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in der Flussigkeit und-dem Oxydationsgas. Dadurch kann die efFektive Oxydation sowohl durch 
Sauerstoff als auch durch Luft und hier mit einem im Vergleich zur Anwendung von reinem 
Sauerstoff wesentlich geringeren Sauerstoffpartialdruck weit unter 0,1 MPa realisiert werden. 
Nachdem die vorgegebene Reaktionszeit erreicht ist, wird der SauerstofFeintrag geschlossen und 
die Reaktion abgebrochen. Das Reaktionsgemisch wird jetzt ohne weitere SauerstofEsufuhr auf 
cine Temperatur abgekuhlt, die fiir eine Aufarbeitung notwendig ist. Der spezielle Reaktor 
erxnoglicht dabei vorteilhaflerweise Abkuhlzeiten < 1 Stunde. 

Die Oxydation kann mit Luft oder Sauerstoff, oder Luft/SauerstoflF- Geniischen und in einem 
waBrig-ammoniakalischen Milieu mit einer Anmioniakkonzentration bis zu 7 % durchgefiihrt 
werden. Die Braunkohlen kann mit unterschiedlicher PartikelgroBe eingesetzt werden. 

Vorteilhaft wird die Oxydation bei einer Reaktionstemperatur bis 100 °C uber einen Zeitraum von 
0,5 bis 4 Stunden gefuhrt. 

GeraaB einer besonderen Ausfiihrung des Verfahrens wird als Ausgangsmaterial Braunkohle im 
Gemisch mit technischen Ligninen der Zellstoflindustrie, sowie der Holzhydrolyse, Braunkohle im 
Gemisch mit Lignin sowie Lignocellulosematerial aus dem Steam Explosion-AufsschluB zur 
FaserstofQierstellung und Braunkohle im Gemisch mit Lignocellulosematerial, wie Holz- bzw. 
Rindepartikel eingesetzt. 

Eine weitere vorteilhafte Ausfuhrung des Verfahrens sieht vor, daB bei oder im AnschluB an die 
Oxydation der Braunkohle oder der Braunkohle im Gemisch mit Ligninen eine weitere Dotierung 
mit Makro- und Mikronahrstoffen, wie mit Phosphor, erfolgt. 

Bin mit dem Verfahren hergestelltes organisches Dungemittel ist durch die im Anspruch 8 
genannten Merkmale angegeben. Das erfindungsgemaBe Dungemittel zeichnet sich durch ein 
besonders gunstiges C/N-Verhaltnis von 9 bis 15 aus, wobei bei diesem C/N-Verhaltnis der 
Stickstoff in unterschiedlich gebundener Form vorliegt. 

Eine Verwendung des organischen Diingemittels ist durch die im Anspruch 10 genannten 
Merkmale beschrieben. 



Bei dem Verfahren war es uberraschend, daB die Braunkohle, obwohl sie mit einem hohen Anteil 
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Strukturen von kohlespezifischem Humin- bzw. Fulvinsauretyp vorliegt, die hochkondensiert 
sind, durch Oxydation im waBrig-aimnoniakalischen Milieu als Suspension bzw. teilweise gelost, 
zu einem humusahnlichen Dungemittel mit einer Langzeitdungewirkung umgesetzt werden kann. 
Durch das erfindungsgemaBe Verfahren wird in die kohlespezifischen HuminstofFe StickstoflF in 
chemischer Bindung eingefiihrt und dabei werden diese KohlehuminstofFe in ihrer chemischen 
Struktur so verandert, daB sie den unter naturlichen Bedingungen gebUdeten HuminstoflFen des 
Bodens im starkeren MaQe ahnlich sind. Gleichzeitig werden die hochmolekularen organischen 
Strukturen der Kohle, die nicht huminstoffahnlich sind, partiell abgebaut d.h. zu kleineren 
MolekiilgroBen aufgespalten und mit polaren Gruppen funktionalisiert. 

Das Verfahren kann technologisch so umgesetzt werden, daB ein waBrig-ammoniakalisches 
Gemisch von Suspension und Losung des Ausgangsmaterials iiber einen Warmetauscher im 
Kreislauf gefiihrt und dabei das Oxydationsgas iiber ein Injektorsystem eingetragen wird. 

Im Vergleich zu bisher bekannten Losungen vereinigt das Verfahren in sich eine Reihe von 
Vorteilen. 

Es zeichnet sich dadurch aus, daB Braunkohle als Ausgangsmaterial insgesamt ohne vorherige 
Trennoperationen umgesetzt wird und der bei der Umsetzung hergestellte HumusersatzstofF 
gleichfalls als Gesamtprodukt ohne nachfolgende zusatzliche Trennprozesse verwertet werden 
kann. 

Als Oxydationsmittel wird SauerstofF oder nur Luft eingesetzt. Im Gegensatz zu alien anderen 
bisher beschriebenen Verfahren einer derartigen Oxydation mit SauerstofF oder Luft wird es 
erfindungsgemaB vorteilhafterweise unter schonenden Bedingungen bei Normaldruck und 
Temperaturen bis 100 ""C gefiihrt. 

Die mit dem Verfahren aus Braunkohle hergestellten Produkte konnen bis zu 6 % 
GesamtstickstofF enthalten, der in verschiedenartigen chemischen Bindungsformen vorliegt. Die 
chemischen Bindungsformen unterscheiden sich hinsichtlich ihrer Hydrolysierbarkeit. Der in der 
Ammonium-Form gebundene StickstofF (20 - 45 % des Gesamtstickstoffs) ist mit in Wasser 
suspendiertem MgO leicht als Ammoniak abzuspalten, wahrend die organischen Bindungsformen 
(55 - 80 % des Gesamtstickstoffs) schwerer hydrolysierbar sind. Ein Teil des organisch 
gebundenen StickstofFs liegt in der Amid-Form vor ( bis 20 % des Gesamtstickstoffs), die auf 
normale Weise mit verdiinnter Natronlauge unter den Bedingungen der Wasserdampfdestillation 
hydrolysiert werden kann. Der unter diesen experimentellen Bedingungen nicht hydrolysierbare 
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Anteil wird als fester organisch gebundener Stickstoff bezeichnet (bis 60 % des 
Gesamtstickstofifs). 

Diese unterschiedlichen Bindungsformen des Stickstoffs verbunden mit der organischen Matrix 
bewirken, daB bei Anwendung der Produkte die Pflanzen nachhaltig und langzeitig mit StickstoflF 
versorgt werden. Gleichzeitig damit wird der Austrag von StickstoflF ins Sicker- und Grundwasser 
erheblich verringert. 

Die elementaranalytischen Daten der Produkte zeigen insgesamt die gunstigen und erwiinschten 
Veranderungen des Ausgangsmaterials, die durch das Verfehren erreicht werden. 
Das hohe C/N-Verhaltnis der Ausgangsbraunkohle von 93 konnte auf den fiir die Anwendung 
vorteilhaften Wert von 9-15 gesenkt werden. 

Das Atomverhaltnis H/C steigt von 1,05 bis auf 1,28 an. Wahrend in den Kohlehuminsauren etwa 
1 - 1,5 % N organisch gebunden sind, betragt dieser Anteil in den HumusersatzstoflFen bis zu 4 %, 
ahnlich zu den unter naturlichen Bedingungen entstandenen Huminsauren des Bodens. 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren konnen Braunkohlen unterschiedlicher Standorte 
(Herkunft) als Ausgangsmaterial eingesetzt werden. 

Es ist ein besonderer Vorteil des Verfahrens, daB als Ausgangsmaterial auch Gemische von 
Braunkohlen mit technischen Ligninen der Zellstoffindustrie sowie der Holzhydrolyse, von 
Braunkohlen mit Lignin sowie Lignocellulosematerial aus dem Steam Explosion-AufsschluB zur 
FaserstojBBherstellung und von Braunkohle mit Lignocellulosematerial, wie Holz- bzw. 
Rindepartikel eingesetzt werden konnen. 

Mit dem Einsatz oben genannter Gemische lassen sich Produkteigenschaften erreichen, die 
eflFektive Spezialanwendungen ermoglichen, wie z.B. zum Erosionsschutz. 
Das erfindungsgemaBe Verfahren zeichnet sich weiterhin dadurch aus, daB das Produkt zusatzlich 
mit Makro- und Mikronahrstoffen, wie z. B. Phosphor dotiert werden kann. 

Die Erfindung wird nachfolgend anhand von Ausfiihrungsbeispielen noch naher erlautert. 



Ausfuhrungsbeispiel 1 

30 - 70 g Braunkohle mit KomgroBen im Bereich von < 1,0 mm, vorzugsweise < 0,4 mm 
wurden in 200 - 300 ml Ammoniak unter kraftigem Durchmischen suspendiert und dabei teilweise 
gelost. Danach wurde in einer ersten Variante dieses Gemisch aus Suspension und Losung unter 
Zugabe von 3000 - 3500 ml Ammoniak in den Reaktor eingefullt. 
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Dieses Gemisch aus Suspension und^Losung wurde in einer zweiten Variante durch 
mehrstundiges Stehen unter gelegentlichem Schutteln und Durchmischen vorbehandelt. 
AnschlieBend wird wie bei Variante 1 verfahren. 

Das Gemisch wird nun uber einen Rohrreaktor und einen Warmetauscher umgepumpt und auf die 
Reaktionstemperatur von 70 - 76 **C gebracht. Nachdem die vorgegebene Reaktionstemperatur 
erreicht ist, wird SauerstofFmit einer Menge von 30 - 50 1/Std.uber ein Injektionssystem zudosiert 
und die einsetzende oxydative Anunonolyse unter standigem Umpumpen und gleichbleibender 
Zufiihr des Oxydationsgases iiber eine Reaktionszeit von 1 bis 4 Stunden gefuhrt. 
Mit dem Reaktionsende wird die Sauerstoffeufiihr geschlossen, das Reaktionsgemisch unter 
Umpumpen abgekuhlt und nachfolgend ausgetragen. Das Reaktionsprodukt wird schlieBlich 
durch Eindampfung bzw. Vakuumeindampfung als FeststofFgewonnen. 

Die StickstofiFausbeute wurde analytisch bestimmt. 

Elementaranalyse: 

C 53,50 % 

H 5,32 % 

N 5,97 % 

S 0,45 % 

Bindungsformen des StickstofFs (in % des GesamtstickstofiF-Gehaltes) 
Ammonium-N 32,8 % 

organisch gebunden 67,2 % 

Amid-N 11,1% 
fester organisch gebunden 56,1 % 

Ausfuhrungsbeispiel 2 

Die Umsetzung wird wie im Ausfiihrungsbeispiel 1, Variante 1 oder 2, durchgefiihrt. An Stelle 
von SauerstofiF wird jedoch Luft als Oxydationsgas in der Menge von 50 1/Std. zudosiert. 
Die StickstofiFausbeute wurde analytisch bestimmt. 
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57,03 % 
5.15% 
5,56 % 
0,58 % 

Bindungsformen des StickstoflFs (in % des GesamtstickstofF-Gehaltes) 
Ammonium-N 34,6 % 

organisch gebunden 65,4 % 

Amid-N 14,0 % 

fester organisch gebunden 51,4% 



Elementaranalyse: 
C 
H 
N 
S 



Ausfuhrungsbeispiel 3 

35 g Braunkohle mit KomgroBen im Bereich von < 1,0 vorzugsweise < 0,4 mm wurden in 200 ml 
Ammoniak unter kraftigem Durchmischen suspendiert und dabei teilweise gelost und 35 g 
Alkalilignin in 200 ml Ammoniak gelost. Dieses Gemisch aus Kohlesuspension und -losung und 
die Ligninldsung wurden vereinigt und wie unter Ausfuhrungsbeispiel 1 , Variante 1 beschrieben 
sofort Oder, wie unter Ausfuhrungsbeispiel 1. Variante 2 beschrieben nach Vorbehandlung 
weiterverarbeitet. 

Danach wurde dieses Gesamtgemisch unter Zugabe von 3000 - 3500 ml Ammoniak in den 
Reaktor dngefiillt. 

Das Gemisch wurde anschlieBend uber einen Rohrreaktor und einen Warmetauscher umgepumpt 
und auf die Reaktionstemperatur von 70 - 76 °C gebracht. 
Die StickstofFausbaite wurde analytisch bestimmt. 



Elementaranalyse: 

C 55,92 % 

H 5,46 % 

N 5, 56 % 

S 0, 86 % 



Bindungsformen des StickstofFs Cm % des GesamtstickstofF-Gehaltes) 
Ammonium-N 35,3 % 



PCT/DE99/04029 

WO 00^7394 

■ ' 9 

organisch gebunden 64,7 % 

Amid-N 11.5% 
fester organisch gebunden 53,2 % 

Ausfiihrungsbeispiel 4 

35 g Braunkohle mit KomgroBen im Bereich von < 1,0 vorzugsweise < 0,4 nun wurden in 200 ml 
Ammoniak unter kraftigem Durchmischen suspendiert und dabei teilwdse gelost und 35 g 
Sulfitablaugentrockenpulver in 200 ml Ammoniak gelost. Dieses Gemisch aus Kohlesuspension 
und -losung und die Ligninlosung wurden vereinigt und wie unter Ausifuhrungsbeispiel 1 Variante 
1 beschrieben sofort oder, wie unter Ausfuhrungsbeispiel 1, Variante 2 beschrieben nach 
Vorbehandlung weiterverarbeitet. 

Danach wurde dieses Gesamtgemisch unter Zugabe von 3000 - 3500 ml Ammoniak in den 
Reaktor eingefuUt. 

Das Gemisch wurde anschUeBend uber einen Rohrreaktor und einen Warmetauscher umgepumpt 
und auf die Reaktionstemperatur von 70 - 76 °C gdjradit. 
Die StickstofFausbeute wurde analytisch bestiramt. 
Elementaranalyse: 

C 45,97 % 

H 4,94 % 

N 4,65 % 

S 3,86 % 



Bindungsformen des StickstofFs (in % des GesamtstickstofT-Gehaltes) 
Ammonium-N 35,9 % 

organisch gebunden 64,1% 
Amid-N 14,6 % 

fester organisch gebunden 49,5 % 



Ausfuhrungsbeispiel 5 

Die Umsetzung wurde wie im Ausfuhrungsbeispiel 4 durchgefiihrt. An SteUe von Sauerstoff 
wurde jedoch Lufl als Oxydationsgas in der Menge von 50 1/Std. zudosiert. 
Die Stickstoffausbeute wurde analytisch bestimmt. 
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C 49 J7 % 

H ^ 473 % 

N 3,34 % 

S 3,55% 



10 



Bindungsformen des Stickstoflfe (in % des GesamtstickstofF-Gehaltes) 
Ammonium-N 31,1% 
organisch gebunden 68,9 % 

Amid-N 13,8% 
fester organisch gebunden 55,1% 
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1. Verfahren zur Herstellung eines organischen Dungemittels mit HuminstoflFcharakter, durch 
oxydierende und ammonisierende Behandlung von Braunkohle, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Braunkohle in einem waOrig-ammoniakalischen Milieu mit einem pH-Wert groBer 9 
bis 12 suspendiert und dabei teilweise gelost und bei einer Temperatur von 20 bis 100**C bei 
Normaldruck oxydiert wird, und das organische Diingemittel als Dispersion im waBrigen 
Milieu, durch Eindicken oder Trocknen gewonnen wird, wobei ein C/N-Verhaltnis von 9 bis 
15 erhalten wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Braunkohle in ein waBrig- 
anmioniakalisches Gemisch von Suspension und Losung iiberfuhrt und anschlieBend in einem 
Reaktor zunachst ohne Zufiihr von Sauerstoff oder Luft alkalisch aktiviert und dabei in einer 
bis zu 0,5 h regelbaren Zeit auf eine Oxydationstemperatur von unter 100^*0 gebracht vwrd, 
anschlieBend das Oxydationsgas bei einer Reaktionstemperatur unter 100°C und bei Luft oder 
SauerstofiF als Oxydationsgas unter Normaldruck und bei Luft/SauerstofF-Gemischen als 
Oxydationsgas bei Normaldruck mit einem Sauerstoffpartialdruck im Bereich von 0,02 Mpa 
bis < 0,1 MPa in das Reaktionsgemisch jeweils nach dem Injektorprinzip eingespeist wird, 
und schlieBlich die Zufuhr von Oxydationsgas geschlossen und die Reaktion abgebrochen und 
das Reaktionsgemisch ohne weitere Oxydationsgaszufiihr auf eine fiir die weitere 
Aufarbeitung notwendige Temperatur abgekuhlt wird, wobei die Abkuhlzeit weniger als 1 h 
betragt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Oxydation mit Luft oder 
SauerstofiF, oder Luft/SauerstofF- Gemischen und in einem waBrig-ammoniakalischen Gemisch 
aus Suspension und Losung mit einer Ammoniakkonzentration bis zu 7 % durchgefiihrt wird. 

4. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Braunkohlen mit unterschiedlicher PartikelgroBe eingesetzt werden. 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Oxydation liber einen Zeitraum von 0,25 bis 4 Stunden gefiihrt wird. 

6. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die 
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Braunkohle im Gemisch mit technischen Ligninen der Zellstoffindustrie, sowie der 
Holzhydrolyse, Braunkohle im Gemisch mit Lignin sowie Lignocellulosematerial aus dem 
Steam Explosion-AufschluB zur Faserstoffherstellung und Braunkohle im Gemisch mit 
Lignocellulosematerial, wie Holz- bzw. Rindepartikel eingesetzt wird. 

7. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB bei 
der Oder im AnschluB an die Oxydation der Braunkohle oder der Braunkohle im Gemisch mit 
Ligninen eine weitere Dotierung mit Makro- oder MikronahrstofFen, wie mit Phosphor, 
erfolgt. 

8. Organisches Dungemittel mit HuminstofFcharakter nach einem der Anspriiche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet daB das Produkt ein C/N-Verhaltnis von 9 bis 15 aufweist und 
gemessen am GesamtstickstofF der StickstofF chemisch unterschiedlich gebunden vorliegt, 
wovon 

- 20 - 45 % als Ammonium-StickstofF vorliegen 
55 - 80 % organisch gebunden sind, wovon 

- bis zu 20 % des GesamtstickstoflFs als Amid und 
bis zu 60 % fester organisch gebunden sind. 

9. Organisches Dungemittel nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB bei einem C/N- 
Verhaltnis von 9 bis 15 das organische Dungemittel bis zu 6 % GesamtstickstofF enthalt. 

10. Verwendung des organischen Dungemittels nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet, daB das organische Dungemittel als solches verwendet oder 
ertrags- und bodenverbessemden Substraten zugesetzt wird. 
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